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の開発を進めてきた。この過程で Cu26M2Sn6S32（M:V, Nb, Ta）表されるコル―サイトが
高い特性を示すことを見出した。















































図 3. 実験と理論の結合電子の差密度分布 
 
 
【 ３ 】IP データの補正に基づく 800K におけるダイヤモンドの結合電子の観測 
X 線回折で測定される Bragg 反射強度は、電子密度の Fourier 係数である構造因子の 2




ズは Poisson 統計に従うランダムノイズが主である。 






 放射光粉末回折実験は、SPring-8 BL02B2 で行った。粒径 6-12 μm のダイヤモンド粉
末を 0.4 mm リンデマンガラスキャピラリに充填した。測定には大型デバイシェラーカメ
ラを使用し、検出器には BAS- MS イメージングプレート(IP)を使用した。温度調整には窒
素ガス吹き付け装置を使用した。X 線の波長は 0.328  に設定した。温度 300 K、800 K で
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測定した。露光時間 20、80、320 分として、回折角度範囲の異なる 3 種類の 2 次元回折デ
ータを測定した。積算幅51、401 pixelとして合計6つの1次元データ1st, 2nd, 3rd, 4th, 5th, 
6th data を作成した。 
図 4 に 300 K、800 K の 1 次元回折データを示す。挿入図は強度のヒストグラムである。
(a)は 2nd data、(b)は 6th data である。(a)の 2θ < 50º (sinθ/λ < 1.28 Å-1) で 800 K の強度
は 300 K の 75%以上であり、 2θ >70º (sinθ/λ > 1.74 Å-1)では 50%以下となった。(b) の 2θ 
=95º の反射強度は、最強線 1 1 1 反射の 1/20000 であり、バックグラウンドノイズと同程
度である。ヒストグラムの形状は(a)と比較して広い。 
 
(a) 2nd data  
 
(b) 6th data 
図 4 300 K、800 K1次元回折データ プロファイル 
図 5 に各データのバックグラウンドのカウント数とノイズを示す。縦軸は統計誤差に対
するバックグラウンドノイズの割合である。106 カウントを超える 6th data で、統計誤差
の約 2.2 倍となり、系統誤差の混入が判明した。 
  
 
図 5 各データのバックグラウンドカウント数とノイズ 
 






図 6 に 800 K 6th data の補正前と補正後のプロファイルを示す。補正後データでノイズ
は半分以下に減少し、反射の形状が明瞭となった。補正したデータの Rietveld 解析を行っ
た。800 K の重み付きプロファイル、Bragg 反射強度の信頼度因子はそれぞれ Rwp= 0.83%、
RI= 1.88%であり、300K は Rwp=0.87%、RI=1.75%であった。800 Kの格子定数は 3.57192(1) 
Å であり、300 Kの 3.56750(1) Å と比較して 0.1%増加した。分解能 sinθ/λ = 2.22 Å-1、計 104
本の観測構造因子を抽出した。電子密度はHC、EHC多極子モデルにより決定した。2種類の原
子散乱因子 C、Cv、および 2 種類の熱振動モデル調和モデル、非調和モデルを使用して多極子
展開解析を行った。信頼度因子RFは300 Kで0.67%-0.95%、800 Kで0.79%-0.90%であった。
原子変位パラメータは 300 K で 0.00131(5)-0.0018(10) Å2、800 K では約 2 倍の
0.00249(5)-0.0030(8) Å2であった。価電子密度、static deformation ともに 300 K と 800 K
でほぼ同じ描像が得られた。結合中点での電子密度の値は 300 K と 800 K で 0.04 e/Å3以内
で一致した。 
 
【 ４ 】超臨界ナノ材料合成の放射光その場観察装置の開発 






















て 0.1M Ce(NO3)3 6H2O 水溶液を用いた。入射 X 線の波長は 0.44Åを選択した。1 回の測
定時間は 20 秒で、これを連続して 90 回、180 回あるいは 270 回行った。図 1 に温度圧力




図 8 単位胞体積の粒子サイズ依存性 
 図 8 に単位胞体積の粒子サイズ依存性を示す。単位胞体積は格子定数から計算した。気
相条件と液相条件では、同一の粒子サイズに対して単位胞体積が約 0.3Å3 異なった。超臨
界条件の結果は液相と気相の間に位置した。超臨界条件と液相条件では、単位胞体積の異




【 ５ 】SPring-8 パートナーユーザー活動 
 SPring-8 において、粉末回折ビームライン BL02B2 および単結晶 X 線回折ビームライン
BL02B1 でパートナーユーザーに指定され活動を行っている。装置の高度化とユーザー利
用の拡大が主目的である。本年度は 2018 年より単結晶構造解析ビームラインに納入された






【 ６ 】海外教育研究ユニット招致 
 デンマーク・オーフス大学材料結晶学センター（Center for Materials Crystallography: 
CMC）のセンター長 Bo Iversen 教授を筑波大学海外教育研究ユニット招致の PI として承
知し研究を進めている。本年度 9 月に副 PI を務めていた Hathwar Rama Venkatesha 助教
がインド Goa 大学の物理学科にテニュアトラック助教として転出した。後任として、
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